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Abstract of FR2821859 



The invention concerns a method whereby 
annular substrates (20) are stacked inside a 
chamber where they define an volume inside (24) 
and a volume outside (26) the stack. A gas phase 
containing at least a precursor of a matrix 
material to be deposited inside the porosity of the 
substrates is channelled into the chamber 
towards a first (24) of the two volumes and a 
residual gas phase is extracted from the chamber 
from the other volume (26). One or several 
escape passages (22) communicate the volumes 
with each other, outside the substrates. The total 
cross-section of the escape passages ranges 
between a minimum value such that a maximum 
pressure of gas phase in the first volume is not 
exceeded until the densification is completed, 
and a maximum value such that a differential 
pressure is established between the two volumes 
at the very start of the densification. 
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PROCEDE POUR LA DENSIRCATION PAR INFILTRATION CHIMIQUE EN PHASE VAPEUR DE SUBSTRATS 
POREUX AYANT UN PASSAGE CENTRAL. 

Des substrats annulaires (20) sont disposes en pile 
dans une enceinte ou ils d6limitent un volume interne (24) 
et un volume exteme (26) & la pile. Une phase gazeuse con- 
tenant au moins un pr^curseur d'un mat6riau de matrice & 
dgposer au sein de la porosity des substrats est canalis6e 
dans I'enceinte vers un premier (24) des deux volumes et 
une phase gazeuse r6siduelle est extraite de I'enceinte & 
partir de I'autre volume (26). Des passages de fuite (22) font 
communiquer les volumes entre eux, en dehors des subs- 
trats. La section totale des passages de fuite est comprise 
entre une valeur minimale telle qu'une pression maximum 
de phase gazeuse dans le premier volume ne soit pas d6- 
passee jusqu'd la fin de la densification, et une valeur maxi- 
male telle qu'une difference de pression soit 6tablie entre 
les deux volumes d&s le d6but de ia densification. 
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5 Arriere-plan de Invention 

L'invention conceme la realisation de pieces en materiau 
composite comprenant un substrat poreux densifie par une matrice, et 
plus particulierement la realisation de pieces munies d'un passage central. 

L'invention est applicable notamment, mais non exclusivement, 

10 a la realisation de disques de frein annulaires ou de divergents de tuyeres 
de moteurs fusees en materiau composite thermostructurai. 

Les materiaux composites thermostructuraux sont 
remarquables par leurs proprietes nrtecaniques elevees et leur capacite a 
conserver ces proprietes a haute temperature. Des exemples typiques de 

15 materiaux composites thermostructuraux sont les composites carbone- 
carbone (C-C) comprenant un substrat poreux de renfort en fibres de 
carbone densifie par une matrice en carbone et les composites a matrice 
c6ramique (CMC) comprenant un substrat poreux de renfort en fibres 
refractaires (par exemple en carbone ou c6ramique) densifie par une 

20 matrice ceramique (par exemple en carbure de silicium). 

Les proced6s de densification par infiltration chimique en phase 
vapeur sont bien connus. Un ou plusieurs substrats poreux sont places & 
I'interieur d'une enceinte. Une phase gazeuse contenant un ou plusieurs 
prScurseurs du materiau constitutif de la matrice est introduite dans 

25 Penceinte. Les conditions de temperature et de pression sont regimes pour 
permettre 3 la phase gazeuse de diffuser au sein de la porosite des 
substrats afin d'y dSposer le materiau constitutif de la matrice par 
decomposition d'un constituant de la phase gazeuse ou par reaction entre 
plusieurs constituants. Difterents precurseurs gazeux permettant d'obtenir 

30 des matrices carbone ou c6ramique sont bien connus. 

Differents precedes connus seront maintenant brievement 
decrits dans le cadre de la realisation de disques de freins annulaires en 
materiau composite C-C etant note que ces proc6des sont applicables 3 
la realisation d'autres pieces annulaires ou munies d f un passage central, 

35 en materiau composite C-C ou autre materiau composite. 
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La figure 1 montre tres schematiquement une enceinte 10 
contenant un chargement de preformes annulaires ou substrats 20 en 
fibres de carbone. Le chargement est sous forme d'une pile de substrats 
ayant leurs passages centraux alignes verticalement. La pile peut etre 
formee de plusieurs sections superposees separees par un ou plusieurs 
plateaux de support intermediates 12. 

Les substrats empiles sont separes les uns des autres au 
moyen de cales d'espacement 30. Comme le montre la figure 2, les cales 
30, dont le nombre peut varier, peuvent etre disposees radialement. Elles 
m6nagent entre substrats adjacents des intervalles 22 de hauteur 
sensiblement constante dans tout Tempilement tout en faisant 
communiquer le volume interne 24 de la pile, forme par les passages 
centraux alignes des substrats, avec le volume externe 26 situe a 
Texterieurde la pile, dans Tenceinte 10. 

Dans I'exemple de la figure 1, Tenceinte contient une seule pile 
de substrats. En variante, plusieurs piles de substrats pourront etre 
disposees cote a cote dans la meme enceinte. 

L'enceinte 10 est chauffee au moyen d'un induit 14, par 
exemple en graphite qui d6finit Tenceinte 10 et qui est couple 
inductivement avec un inducteur 16 situe a Texterieur d'une enveloppe 17 
entourant Tinduit. D'autres modes de chauffage peuvent etre utilises, par 
exemple chauffage resistif (effet Joule). 

Une phase gazeuse contenant un ou plusieurs pr6curseurs de 
carbone, typiquement des hydrocarbures tels que methane et/ou propane, 
est admise dans Tenceinte 10. Dans Texemple illustre, Tadmission est 
realisee a travers le fond 10a de Tenceinte. La phase gazeuse traverse 
une zone de prechauffage 18 formee de plusieurs plateaux perces 
disposes les uns au-dessus des autres dans la partie inferieure de 
Tenceinte, au-dessous d'un plateau 1 1 de support de la pile de substrats. 
La phase gazeuse rechauffee par les plateaux de prechauffage qui sont 
portes a la temperature regnant dans Tenceinte s'ecoule librement dans 
Tenceinte en passant k la fois dans le volume interne 24 et le volume 
externe 26 et dans les intervalles 22. 

La phase gazeuse residuelle est extraite de Tenceinte par 
aspiration a travers une sortie menagee dans le couvercle 1 0b. 
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L'inconvenient d'une telle disposition est qu'une relativement 
faible proportion de la phase gazeuse circule dans les intervalles 22, de 
sorte que les substrats 20 sont faiblement alimentes en phase gazeuse 
reactive, puisque leurs plus grandes faces sont adjacentes aux intervalles 
22. 

Afin d'eviter cet inconvenient, il a ete propose dans le brevet 
US 5 904 957 de modifier la disposition des figures 1 et 2 de la fagon 
schematiquement illustree par les figures 3 et 4. 

La phase gazeuse admise dans I'enceinte et issue de la zone 
de pr^chauffage 18 est canalisee par une paroi 19 vers le volume interne 
24 de la pile de substrats 20 et le volume interne 24 est obture par une 
paroi 25 k son extremite opposee a celle ou est admise la phase gazeuse. 
La sortie de phase gazeuse residuelle hors de I'enceinte 10 communique 
avec le volume exteme 26. 

De la sorte, le flux de phase gazeuse est dirige de manidre a 
s'ecouler du volume interne 24 vers le volume exteme 26 en passant a 
travers la porosite des substrats 20 et k travers les intervalles 22, entre les 
cales d'espacement radiales 30. 

Avec ce procede d'infiltration chimique en phase vapeur du 
type a flux dirige, I'alimentation des substrats 20 en phase gazeuse 
reactive est amelioree. Les intervalles 22 entre substrats menagent des 
passages tels pour la phase gazeuse que les pressions dans les volumes 
interne 24 et exteme 26 sont egales. 

Un resultat similaire pourra etre obtenu en realisant une 
circulation inverse de la phase gazeuse, c'est-a-dire du volume exteme 26 
vers le volume interne 24, le volume exteme 26 etant obture a son 
extremite opposee a celle ou est admise la phase gazeuse et le volume 
interne 24 communiquant avec la sortie de phase gazeuse residuelle hors 
de I'enceinte. 

Une autre disposition telle qu'ilfustree par les figures 5 et 6 a 
ete proposee dans le document EP 0 792 385. 

Cette disposition se distingue de celle des figures 3 et 4 en ce 
que les intervalles 22 entre substrats sont obtures en utilisant des cales 
d'espacement 32 annulaires disposees du cote du diametre interieur ou, 
comme illustre, du cote du diametre exterieur des substrats 20. 
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On realise ainsi un ecoulement force de la phase gazeuse 
entre le volume interne 24 et le volume exteme 26 a travers la porosite 
des substrats 20 et une difference de pression est etablie entre ces deux 
volumes. Le mode de densification par infiltration chimique en phase 
5 vapeur mis en oeuvre est alors du type a gradient de pression. 

Par rapport au mode d'infiltration isobare tel que mis en oeuvre 
avec la disposition des figures 1 et 2, le mode a gradient de pression avec 
flux force de phase gazeuse permet d'augmenter la cinetique de 
densification. 

10 Toutefois, le processus est delicat a mettre en oeuvre. Comme 

specifie dans le document EP-0 792 385, le chargement des substrats 20 
dans Tenceinte 10 doit etre realise avec minutie pour eviter des fuites de 
gaz a la base de la pile, en sortie de la zone de prechauffage, entre 
substrats adjacents, et au sommet de la pile. La paroi 25 peut etre 

15 notamment surmontee d'un poids 25a lui permettant d'etre maintenue 
appliquee de fa?on etanche sur le sommet de la pile en depit de la 
surpression regnant dans celle-ci. 

En outre, lorsque le processus est prolonge au-del& d'un seuil 
de densification des substrats, ce qui se traduit par une pression trop 

20 importante au centre de la pile, une modification de la microstructure du 
materiau de la matrice a ete observee par la demanderesse, voire meme 
la formation de quantites importantes de suies. Ces phenomenes sont 
indesirables car ils induisent un changement de propriete du materiau qui 
peut etre penalisant lors de son utilisation. Par ailleurs, ils peuvent 

25 imposer un arret du processus de densification avant que soit atteint le 
niveau de densite souhaite. II est alors necessaire de completer ensuite la 
densification par exemple par une etape finale d'infiltration chimique en 
phase gazeuse en mode isobare, comme indique dans le document 
EP-0 792 384. 

30 

Obiet et resume de Knvention 

L'invention a pour but de foumir un precede de densification 
par infiltration chimique en phase vapeur de substrats poreux presentant 
un passage central qui permet a la fois d'assurer une bonne alimentation 
35 des substrats en phase gazeuse reactive et d'obtenir un degre eleve de 
densification, plus rapidement que dans les configurations decrites dans 
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le brevet US 5 904 957 precite, sans risque de modification de 
microstructure du materiau de la matrice densifiant les substrats et sans 
formation de depots indesirables. 

Ce but est atteint grace a un precede comprenant les etapes 
5 qui consistent a : 

- disposer a I'interieur d'une enceinte un ou plusieurs substrats 
pour delimiter dans I'enceinte un volume interne forme essentiellement 
par le passage central du substrat ou les passages centraux de plusieurs 
substrats alignes, et un volume exteme forme essentiellement par 

1 0 I'exterieur du ou des substrats, 

- amenager des passages de fuite faisant communiquer lesdits 
volumes entre eux en dehors du ou des substrats, 

- admettre dans I'enceinte une phase gazeuse contenant au 
moins un precurseur gazeux d'un materiau de matrice k deposer au sein 

15 de la porosite du ou des substrats, 

- canaliser la phase gazeuse vers Tun, ou premier, des volumes 
interne et exteme, ledit premier volume etant ferme a une extremite 
opposee a celle ou est admise la phase gazeuse, et 

- extraire la phase gazeuse residuelle hors de I'enceinte a partir 
20 de I'autre, ou deuxfeme, des volumes interne et exteme, de sorte que la 

phase gazeuse circule dans I'enceinte du premier volume au deuxieme 
volume en diffusant a travers la porosite du ou des substrats et en 
passant a travers lesdits passages de fuite, 

precede selon lequel, conformement k ('invention : 
25 - on d§finit un seuil maximum admissible pour la pression de la 

phase gazeuse, ou la pression partielle de pr6curseur contenu dans la 
phase gazeuse, dans le premier volume, et 

- on confere a la section totale des passages de fuite une 
valeur comprise entre une valeur minimale, telle que le seuil maximum de 

30 pression ne soft pas depasse jusqu'a fa fin du processus de densification, 
et une valeur maximale, telle qu'une difference de pression soit etablie 
entre le premier volume et le deuxieme volume d§s le debut du processus 
de densification. 

Le procede conforme k invention est remarquable en ce qu'il 

35 permet de combiner les avantages des proced§s d'infiltration chimique en 
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phase vapeur a flux dirige et a flux force evoques plus haut, tout en ne 
presentant pas leurs inconvenients. 

La difference de pression entre les volumes interne et externe 
est plafonnee, ce qui permet de ne pas depasser le seuil de pression a 
5 partir duquel des modifications de microstructure du materiau constitutif 
de ia matrice ou des depots parasites sont susceptibles de se produire. Le 
processus d'infiltration peut alors etre poursuivi sans inconvenient jusqu'a 
atteindre un niveau de densification relativement eleve, qui peut meme 
eventuellement correspondre a la densite finale souhaitee pour les 

10 substrats densities, de sorte qu'une etape d'infiltration supplemental ne 
serait alors plus requise. 

II est necessaire de se trouver en mode d'infiltration a gradient 
de pression des le debut du processus. Par consequent, on confere de 
preference a la section totale des passages de fuite une valeur telle que la 

15 difference de pression entre le premier et le deuxieme volume au debut 
du processus de densification soit de preference au moins egale a 25 % 
de la valeur de difference de pression obtenue en I'absence de passages 
de fuite. 

II est en outre necessaire que le seuil maximum de pression ne 
20 soit pas depasse en fin du processus de densification. On confere alors a 
la section totale des passages de fuite une valeur telle que la difference 
de pression entre le premier et le deuxfeme volume au d£but du 
processus de densification soit de preference au plus egale a 75 % de la 
valeur de difference de pression obtenue en I'absence de passages de 
25 fuite. 

Le procede est de preference mis en oeuvre en formant a 
I'interieur de Penceinte au moins une pile de substrats avec leurs 
passages centraux alignes et en menageant des espaces entre substrats 
adjacents au moyen de cales d'espacement, lesdits volumes interne et 
30 externe etant constitu§s par respectivement I'interieur et I'exterieur de la 
ou des piles, et Ton amenage les cales d'espacement pour former les 
passages de fuite. 

Selon un mode de realisation, on utilise des cales annulaires 
munies de passages radiaux formant des passages de fuite. 
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Selon un autre mode de realisation, on utilise des cales en 
plusieurs parties, par exemple des secteurs incurves, menageant entre 
elles des passages de fuite. 

On pourra conferer aux sections des passages de fuite entre 
5 substrats adjacents une valeur variable sur la hauteur de la ou chaque 
pile. De preference alors, la section de fuite entre substrats varie en sens 
croissant entre I'extremite du premier volume ou est admise la phase 
gazeuse et I'extrernite opposee. 

10 Breve description des dessins 

L'invention sera mieux comprise a la lecture de la description 
faite ci-apres a titre indicatif mais non limitatif en reference aux dessins 
annexes, sur lesquels : 

- la figure 1 est une vue trSs schematique en coupe d'un 
15 chargement de substrats pour la mise en oeuvre du procede connu 

d'infiltration chimique en phase vapeur a flux libre ; 

- la figure 2 est une vue schematique en coupe de la pile de 
substrats de la figure 1 ; 

- la figure 3 est une vue tres schematique en coupe d'un 
20 chargement de substrats pour la mise en oeuvre du procede connu 

d'infiltration chimique en phase vapeur a flux dirige ; 

- la figure 4 est une vue schematique en coupe de la pile de 
substrats de la figure 3 ; 

- la figure 5 est une vue tr6s schematique en coupe d'un 
25 chargement de substrats pour la mise en oeuvre du procede connu 

d'infiltration chimique en phase vapeur a flux force ; 

- la figure 6 est une vue schematique en coupe de la pile de 
substrats de la figure 5 ; 

- la figure 7 est une vue tres schematique en coupe d'un mode 
30 particulier de realisation d'un chargement de substrats en pile pour la mise 

en oeuvre d'un procede selon l'invention, dans le cas de la densification 
simultan£e d'une pluralite de substrats annulaires pour disques de frein en 
materiau composite ; 

- la figure 8 est une vue schematique en coupe de la pile de 
35 substrats de la figure 7 ; 
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- les figures 9 et 10 sont des vues de detail a echelle agrandie 
de deux modes de realisation d'une cale d'espacement convenant pour le 
chargement de substrats des figures 7 et 8 ; 

- la figure 11 est une vue de detail d'un autre mode de 
5 realisation de cales d'espacement convenant pour le chargement de 

substrats des figures 7 et 8 ; 

- la figure 12 montre des courbes illustrant la variation de la 
difference de pression entre I'interieur et I'ext6rieur de la pile de substrats 
de la figure 7 en fonction du debit d'un gaz admis dans le volume interne 

10 de la pile et de la section de f uite ; 

- la figure 13 montre des courbes illustrant la variation en 
fonction du temps de la pression de phase gazeuse reactive a I'interieur 
de la pile de substrats de la figure 7 dans le cas des precedes de 
densification de Tart anterieur a flux force de phase gazeuse et a flux 

15 dirige de phase gazeuse, et d'un procede de densification selon 
I'invention ; 

-la figure 14 montre des courbes illustrant la cinetique de 
densification des substrats dans le cas des procedes de densification de 
Tart anterieur a flux force de phase gazeuse et k flux dirige de phase 
20 gazeuse, et d'un procede de densification selon I'invention ; 

- la figure 15 est une vue tr&s schematique d'un mode 
particulier de realisation d'un chargement d'un substrat pour la mise en 
oeuvre d'un procede selon I'invention, dans le cas de la densification d'un 
substrat pour divergent de tuyere de moteur fusee ; et 

25 ■ - la figure 16 est une vue tres schematique d'un autre mode de 

realisation d'un chargement de substrats en pile pour la mise en oeuvre 
d'un procede selon I'invention dans le cas de la densification simultanee 
de plusieurs substrats de divergents de tuyeres de moteurs fusees. 

30 Description d6taillee de modes de realisation 

On se r6fere directement aux figures 7 et 8, les figures 1 a 6 
ayant ete decrites precedemment. Les elements communs aux modes de 
realisation des figures 1 a 8 portent les memes references. 

La figure 7 montre tres schematiquement une enceinte 10 
35 contenant un chargement de substrats annulaires 20 tels que des 
preformes annulaires pour disques de frein en materiau composite 
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thermostructural. Les substrats 20 sont disposes pour former une pile 
verticale delimitant un volume interne 24 forme par les passages centraux 
alignes des substrats. La pile de substrats 20 repose sur un plateau 
support inferieur 11 et peut etre formee de plusieurs sections 
superposees separees par un ou plusieurs plateaux de support 
intermediates 12. 

Bien qu'une seule pile de substrats soit representee sur la 
figure 7, plusieurs piles pourront etre disposees cote a cote dans 
l'enceinte. 

L'enceinte est chauffee au moyen d'un induit 14 qui definit la 
paroi Iat6rale de l'enceinte et est couple inductivement avec un inducteur 
16 exterieur & une enveloppe 17 entourant I'induit a I'exterieur de 
l'enceinte. En variante, le chauffage des substrats pourra etre realise par 
couplage direct entre un inducteur et les substrats, lorsque la nature de 
ceux-ci le permet. Un precede de densification de substrats poreux par 
infiltration chimique en phase vapeur avec chauffage des substrats par 
couplage inductif direct est decrit dans le document EP0 946 461. 
Toujours en variante, le chauffage de la paroi 14 pourra etre de type 
resistif. 

Une phase gazeuse contenant un ou plusieurs precurseurs 
gazeux du materiau k d6poser au sein de la porosite des substrats afin de 
les densifier est introduite dans l'enceinte 10 a travers le fond 10a de 
celle-ci. La phase gazeuse traverse une zone de prechauffage 18 situee a 
la partie inferieure de l'enceinte et formee par exemple de plusieurs 
plateaux perfores superposes. Au niveau de la zone de prechauffage, la 
phase gazeuse est canalisee par une paroi 19 vers le volume interne 24, 
celui-ci etant obture a son extr6mite sup6rieure par une paroi 25 formant 
un couvercle qui repose sur la pile de substrats. 

Chaque substrat 20 est separe d'un substrat adjacent et, le cas 
echeant, d'un plateau support 11 ou 12 ou du couvercle 25 par une ou 
plusieurs cales d'espacement qui definissent des intervalles 22. Les cales 
d'espacement, ou au moins une partie d'entre elles, sont amenagees pour 
former des passages de fuite faisant communiquer le volume interne 24 
de la pile avec le volume externe 26 situe a I'exterieur de la pile, dans 
l'enceinte, tout en permettant Pexistence d'un gradient de pression entre 
les volumes 24 et 26. 
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Comme cela sera precise plus loin, on confere a la valeur 
globale S des sections des passages de fuite definis par les cales 
d'espacement une valeur predeterminee souhaitee. II est alors 
souhaitable d'eviter I'existence de fuites parasites pouvant fausser la 
5 valeur de la section globale de fuite. A cet effet, on realise un bridage de 
la pile de substrats 20 au moyen de colonnes ou chandelles 28 (une seule 
est visible sur la figure 7) qui relient le plateau support de base 1 1 au 
plateau support intermediate 12 avec leurs extremites traversant les 
plateaux 11 et 12 fixees par boulonnage, et de colonnes ou chandelles 29 

10 (une seule est visible sur la figure 7) qui relient de la meme fagon le 
plateau 12 et le couvercle 25 et assurent le maintien de celui-ci a 
Tencontre de la surpression regnant dans la pile. 

La phase gazeuse admise dans I'enceinte circule du volume 
interne 24 vers le volume externe 26 en diffusant a travers les substrats 

15 poreux 20 et en passant a travers les passages de fuite, en dehors des 
substrats 20. 

La phase gazeuse residuelle est extraite de I'enceinte 10 a 
travers un passage forme dans la paroi sup6rieure 10b de I'enceinte, 
passage en relation avec des moyens d'aspiration tels qu'une pompe a 

20 vide (non representee). 

Selon une variante de realisation, la phase gazeuse issue de la 
zone de prechauffage peut etre canalisee vers le volume externe 26 qui 
est alors obture a sa partie sup6rieure. La phase gazeuse circule alors de 
I'ext6rieur vers Tinterieur de la pile en traversant les substrats 20 et les 

25 passages de fuite formes dans des intervalles 22, et la phase gazeuse 
residuelle est extraite k partir du volume interne 24 alors ouvert a sa partie 
sup&ieure. 

Selon encore une variante, Tadmission de la phase gazeuse 
peut etre effectuee k travers le couvercle de I'enceinte, la zone de 

30 prechauffage etant alors situee a la partie sup6rieure de I'enceinte. Celui 
des volumes interne 24 et externe 26 dans lequel la phase gazeuse est 
canalisee est alors obture a sa partie inferieure tandis que Pautre volume 
est ouvert a sa partie inferieure pour permettre I'extraction de la phase 
gazeuse residuelle a travers un passage forme dans le fond de I'enceinte. 

35 On notera aussi que le proc6d6 peut etre mis en oeuvre avec 

un seul substrat annulaire. La circulation de la phase gazeuse s'effectue 
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de I'interieur vers Pexterieur du substrat, ou inversement, a travers le 
substrat et a travers un ou plusieurs passages de fuite exterieurs au 
substrat. Le ou les passages de fuite peuvent etre formes dans des cales 
d'espacement menageant un intervalle entre les faces opposees du 
5 substrat et des parois voisines. 

Dans le mode de realisation de la figure 8, les cales 
d'espacement dans les intervalles 22 entre substrats voisins ou entre 
substrat et paroi voisine component une cale annulaire 40, s'etendant a 
proximite ou en bordure du perimetre exterieur des substrats, et des cales 

1 0 radiales 44. 

Les cales annulaires 40 obturent les inten/alles 22 tout en 
menageant des passages de fuite dans une partie au moins de ces 
intervalles. Les cales radiales 44 contribuent a assurer un maintien 
satisfaisant des preformes 20 et a conferer une hauteur sensiblement 

15 constante a chaque intervalle 22. Elles pourront etre omises si la rigidite 
des preformes le permet. 

L'amenagement des cales annulaires 40 pour former des 
passages de fuite peut etre realise de differentes fa$ons. 

Les cales 40 peuvent etre realisees en plusieurs secteurs 

20 annulaires 40a, 40b,... non jointifs menageant des passages de fuite 41 
entre leurs extr6mites (figure 8). 

En variante (figure 9), les cales annulaires 40 peuvent etre 
realisees en une seule piece, les passages de fuite 41 etant constitues 
par des pelages radiaux formes a travers les cales. 

25 Encore en variante (figure 10), les cales annulaires 40 peuvent 

etre realisees en une seule piece, les passages de fuite 41 etant 
constitues par des encoches formees dans leur bord superieur et/ou dans 
leur bord inferieur. 

La figure 1 1 illustre encore une autre disposition possible des 

30 cales d'espacement. Dans chaque intervalle 22, les cales d'espacement 
comprennent une pluralite de cales annulaires 40i, 402, 40 3 discontinues 
ou presentant des pelages radiaux ou encoches. De preference, une 
cale annulaire en une seule pidce ou formee d'une succession de 
secteurs annulaires est prevue a proximite de chacun des perimetres 

35 interieur et exterieur des substrats 20. 
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Les passages de fuite 41 1 sont definis par ramenagement de la 
cale annulaire exteme 40 1( c'est-a-dire sort par des espaces entre 
extremites de secteurs annulaires voisins, soit par des pergages radiaux, 
sort par des encoches. Les cales 40 2 et 40 3 menagent egalement des 
5 passages 41 2 et 41 3 mais ceux-ci sont de preference de plus grandes 
dimensions que les passages 41 1 . On peut prevoir pour les passages de 
fuite des dimensions decroissantes a partir du perimetre interne des 
substrats, afin d'alimenter suffisamment les inten/alles 22 en phase 
gazeuse. 

10 Pour definir les sections des passages de fuite, il peut etre 

procede de la fagon suivante. 

Pour un chargement donne de substrats poreux a densifier, on 
determine la relation entre la difference de pression AP entre les volumes 
interne 24 et externe 26 et le debit de phase gazeuse admise dans 

15 Tenceinte, et ce pour differentes valeurs de section de fuite globale S, la 
section de fuite globale etant la somme des sections individuelles des 
passages de fuite. 

Cette determination est effectuee avec des substrats a I'etat 
non densifie, c'est-a-dire pr6sentant leur porosite maximale pour obtenir 

20 une relation entre la valeur initiale AP 0 de la difference de pression et la 
section de fuite globale S. 

Par ailleurs, selon le type particulier d'infiltration chimique en 
phase vapeur a realiser, a savoir nature de la phase gazeuse 
reactionnelle, nature du materiau de matrice a deposer au sein de la 

25 porosite des substrats, et temperature a laquelle Pinfiltration est realisee, 
on determine un seuil maximal de pression admissible P max pour la phase 
gazeuse ou pour la pression partielle de precurseur(s) gazeux contenu(s) 
dans la phase gazeuse. Le seuil maximal de pression admissible Pmax est 
notamment celui au-dela duquel une modification non desiree de structure 

30 du mat6riau de matrice depose est susceptible de se produire, ou la 
formation de depots parasites indesirables est susceptible de se produire. 

La valeur globale S de section de fuite est alors choisie telle 

que S m in < S < Smax, OU 

- S max est la valeur maximale de section de fuite au-dela de 
35 laquelle le gradient de pression est insuffisant au debut de la 
densification, et 
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- S mfn est la valeur minimale de section de fuite en de9a de 
laquelle le gradient de pression existant en fin du processus de 
densification est tel que le seuil maximal admissible de pression Pmax est 
depasse. 

5 S max est determinee a partir des relations preetablies entre AP 0 

et S pour differents debits de phase gazeuse et differentes valeurs de S. 
On choisit de preference pour S max une valeur correspondant a un 
gradient de pression AP 0 au moins egal a 25 % de ia valeur maximale 
APomax existant en Tabsence de passages de fuite (S = 0). 
10 On choisit de preference pour S mi n une valeur correspondant a 

un gradient de pression AP 0 au plus egal a 75 % de la valeur maximale 
APomax existant en I'absence de passages de fuite (S = 0). 

Exemple 

15 Un exemple de determination de la section de fuite globale S 

sera donne ci-apres dans le cas d'un chargement de substrats annulaires 
constituant des preformes de disques de frein en carbone. 

Le chargement etait forme de 23 substrats empiles exempts de 
toute densification. Chaque substrat etait constitue d'une pluralite de 

20 nappes fibreuses en fibres de carbone aiguillet6es entre elles. La 
realisation de preformes de ce type pour des disques de frein destines a 
I'aeronautique ou a la competition automobile est bien connue. Les 
substrats presentment un diametre interieur de 26 cm, un diametre 
ext6rieur de 48 cm, une hauteur (epaisseur) de 3,6 cm et un taux 

25 volumique de fibres de 23 % (pourcentage du volume des disques occupe 
par les fibres). 

II a d'abord ete realise une mesure du gradient de pression 
entre I'interieur et I'exterieur de la pile, pour differents debits de gaz admis, 
en utilisant des cales d'espacement annulaires pleines ne menageant 

30 aucun passage de fuite (S = 0), c'est-a-dire dans une situation d'infiltration 
avec flux force tel que decrit dans le document pr6cite EP 0 792 385. La 
mesure a ete effectu6e a froid en utilisant un gaz neutre, en Tespece de 
Tazote. La courbe A de la figure 12 montre la relation mesuree entre la 
difference de pression AP 0 et le debit gazeux admis. 

35 Ensuite, des memes mesures ont ete realises pour differentes 

sections de fuite. Les courbes B, C, D, E montrent les relations etablies 
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pour des valeurs de S egales respectivement a 2,4 cm 2 , 6 cm 2 , 12,6 cm 2 
et 30 cm 2 . 

Les courbes de la figure 12 montrent que, quel que soit le debit 
de gaz admis, la valeur de S doit etre choisie inferieure a environ 15 cm 2 , 
5 pour avoir une valeur AP 0 au moins egale a 25 % de la valeur maximale 
obtenue sans section de fuite (S = 0), et superieure a environ 2,5 cm 2 
pour avoir une valeur AP 0 au plus egale a 75 % de la valeur maximale 
obtenue sans section de fuite (S = 0). 

10 Essai 1 (comparatif) 

Le chargement de substrats tel que decrit ci-avant a ete 
densifie par infiltration chimique en phase vapeur avec flux force, c'est-a- 
dire sans amenager de passage de fuite entre substrats empiles, le mode 
operatoire etant conforme a celui decrit dans le document EP-0 792 385. 

15 On a utilise une phase gazeuse reactive contenant un melange de 
methane et propane en tant que precurseur de carbone. Le d6bit de 
phase gazeuse etait fixe a environ 70 l/minute et la pression P 6X t dans 
I'enceinte k Pexterieur de la pile de substrats 6tait d'environ 14 mbar. 

La valeur de pression Pmt a I'interieur de la pile a ete mesuree 

20 pendant le processus de densification des substrats. La courbe F de la 
figure 13 montre la variation de cette pression P, n t en fonction du temps. 

Apres 200 h, le processus a ete interrompu car la pression 
interne P jn t avait atteint le seuil maximal de pression admissible P max au- 
dela de laquelle se produit un changement de microstructure et la 

25 formation de suies. Le disques obtenus etaient incompletement densities, 
leur densite moyenne etant de 1 ,44 et pouvant localement descendre a 
1,2. 



Essai 2 (comparatif) 

30 Un chargement de substrats tel que decrit precedemment a ete 

densifie par infiltration chimique en phase vapeur avec flux dirige 
conformement au procede d6crit dans le document US 5 904 957. On a 
utilise la meme phase reactive que dans Tessai 1 , avec le meme debit de 
phase gazeuse et la meme pression P©* dans I'enceinte a Texterieur de la 

35 pile de substrats. La pression Pi nt dans la pile est restee constante et 
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egale a P ex t (courbe G de la figure 13). Apres 250 h, la densite moyenne 
etait de 1,19. 

Essai 3 fselon I'invention) 
5 Un chargement de substrats tel que decrit precedemment a ete 

densifie par infiltration chimique en phase vapeur en amenageant des 
passages de fuite entre substrats empiles offrant une section globale de 
fuite de 1 1 cm 2 de sorte que le gradient de pression AP 0 corresponde a 
50 % de la valeur maximale AP max existant en I'absence de fuite (S=0). On 

10 a utilise la meme phase reactive que dans I'essai 1, avec le merne debit 
de phase gazeuse et la meme pression P ex t dans I'enceinte, a I'exterieur 
de la pile de substrats. 

La valeur de pression P lnt k I'interieur de la pile a ete mesuree 
pendant le processus de densification des substrats qui a 6te conduit 

15 pendant 250 h. La courbe H de la figure 13 montre la variation de cette 
pression P int en fonction du temps. Pendant les 250 h du processus, la 
pression interne P im augmente plus lentement que dans I'essai 1 . A 250 h, 
la densite moyenne etait de 1,47. La pression interne P in t etant de 19,7 
mbar au bout de 250 h, il aurait ete possible de poursuivre la 

20 densification, sans risquer rapidement un changement de microstructure 
et la formation de suies, afin d'obtenir une densite plus elevee. 

La variation de la densite des substrats en fonction du temps a 
ete evalude lors de processus tels que ceux des essais 1, 2 et 3. Les 
courbes I, J et K de la figure 14 illustrent les cinetiques de densification 

25 respectivement avec la densification a flux force, la densification k flux 
dirige et la densification r6alisee conformement k ('invention. 

La comparaison des courbes I, J et K permet de montrer 
I'interet d'un procede selon ('invention. En effet, une augmentation impor- 
tante de la cinetique de densification par rapport au procede de 

30 densification a flux dirige est obtenue. La densite moyenne du 
chargement atteint 1,50 en 260 h avec le procede mis en oeuvre selon 
I'invention alors que, pour la meme duree, elle n'est que de 1,19 avec le 
procede de densification a flux dirige. II faudrait environ 430 h pour 
atteindre une densite de 1,50 avec ce dernier procede. Ce resultat a ete 

35 obtenu avec le procede conforme a I'invention sans rencontrer de suies ni 
de changement de microstructure indesirable. 
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La comparaison avec le procede de densification a flux force 
montre que la cinetique de densification est legerement plus lente avec le 
procede conforme a I'invention. Cependant, il est possible d'atteindre une 
densite plus elevee avec le procede selon I'invention car le seuil de 
5 pression maximal P max n'est jamais depasse contrairement a ce qui est 
rencontre avec le procede de densification a flux force. Pour ce dernier 
procede, la densite maximale atteinte est de 1 ,44. 

En conclusion, a phase gazeuse, pression a I'exterieur de la 
pile, d6bit et temperature egaux, le procede selon invention permet une 

10 densification beaucoup plus rapide que le procede de densification a flux 
dirige et plus complete bien qu'un peu moins rapide que le procede de 
densification a flux force. Le procede selon I'invention permet de plus de 
supprimer les risques de changement de microstructure et de formation 
de suies inherents a ('utilisation du procede de densification a flux force. 

15 Bien que I'exemple decrit ci-avant conceme un type particulier 

de substrat et un type particulier de phase gazeuse reactive pour obtenir 
un materiau de matrice particulier souhaite, il apparaitra immediatement a 
I'homme de I'art que le processus de determination des valeurs S m!n et 
S m ax est aisement transposable a tout type de substrat presentant un 

20 passage central et tout processus de densification par infiltration chimique 
en phase vapeur. 

En outre, la valeur de section de fuite globale etant choisie, sa 
repartition en sections individuelles de passages de fuite peut etre 
realisee de plusieurs fa9ons. 

25 Les sections individuelles des passages de fuite peuvent etre 

egales ou non. 

II est possible de prevoir des passages de fuite au niveau de 

chacun des intervalles 22 ou au niveau de certains seulement de ces 

intervalles, par exemple un sur deux. 
30 II est possible de prevoir des sections individuelles de 

passages de fuite telles que la section de fuite globale soit rdpartie 

uniformement sur toute la hauteur de I'empilement. 

II pourra toutefois etre prefere, pour tenir compte de la perte de 

charge entre I'extremite de la pile ou est introduite la phase gazeuse et 
35 I'extremite opposee, de repartir la section de fuite globale de fa?on non 

uniforme, et plus particulidrement dans le sens croissant entre le bas et le 
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haut de la pile. Cela pourra etre realise en augmentant progressivement le 
nombre et/ou la section des passages de fuite individuels sur la hauteur 
de rernpilement. 

La figure 15 illustre un mode duplication d'un procede 
conforme a I'invention pour la densification d'un substrat poreux 
constituant une preforme de divergent de tuyere de moteur fusee. 

Le substrat 120 est dispose a Tinterieur d'une enceinte 110 
delimitee par un induit 114 chauffe par couplage avec un inducteur (non 
reprSsente). Comme indiquS plus haut, le chauffage du substrat 120 
pourra en variante etre realise par couplage inductif direct avec un 
inducteur. Toujours en variante, le chauffage de la paroi 114 pourra etre 
de type resistif . 

L'enceinte 110 est alimentee en phase gazeuse reactive a 
travers son fond 110a. La phase gazeuse admise traverse une zone de 
prechauffage 118 formee de plateaux perfores situes les uns au-dessus 
des autres. 

En sortie de la zone de prechauffage 118, la phase gazeuse 
est canalisee vers le volume interne 124 constitue par le passage central 
du substrat 120. A son extremite superieure, le volume 124 est obture par 
un couvercle 125 reposant sur la preforme 120 et surmonte de poids 125a 
permettant de maintenir en place. 

Le substrat 120 est supportee par un plateau 1 1 1 surmontant la 
zone de prechauffage 118. Des cales d'espacement annulaires 140 
menageant des intervalles 122 entre le plateau support 111 et une 
extremite du substrat 120 et entre 1'autre extremite de la preforme et le 
couvercle 125. Les cales 140 sont amenagees pour former des passages 
de fuite entre le volume 124 et le volume 126 exterieur au substrat 120 
dans l'enceinte 110. 

La phase gazeuse admise dans I'enceinte circule du volume 
124 vers le volume 126, en passant k travers la porosite du substrat 120 
et a travers les passages de fuite m6nag6s dans les intervalles 122. 

La phase gazeuse rdsiduelle est extraite a partir du volume 126 
k travers un passage forme dans le couvercle 110b de I'enceinte et 
communiquant avec des moyens d'aspiration (non represents). 

Les passages de fuite pourront etre amenag6s de differentes 
fagons, par exemple en realisant les cales annulaires 140 sous forme de 
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plusieurs secteurs annulaires non jointifs, ou en realisant les cales 
annulaires en une seule piece avec des pelages radiaux 141 (exemple 
illustre) ou des encoches, de la meme fa9on que decrit plus haut en 
reference aux figures 8, 9 et 10. 
5 La determination de la section de fuite globale offerte par les 

passages de fuite est realisee sur le meme principe que celui decrit plus 
haut, de maniere a etablir un gradient de pression entre les volumes 124 
et 126 des le debut du processus de densification mais sans exceder une 
valeur de pression maximale admissible dans le volume 124 en fin du 
1 0 processus de densification. 

En variante, la phase gazeuse pourra etre canalisee vers le 
volume exteme 126 et circuler de I'exterieur vers I'interieur de la preforme, 
la phase gazeuse residuelle etant extraite a partir du volume interne 124. 
Le volume exteme 126 est alors obture a son extremite opposee a celle 

15 ou la phase gazeuse est admise. 

Encore en variante, la circulation de la phase gazeuse pourra 
etre realisee du haut vers le bas de I'enceinte. 

La figure 16 illustre encore un autre mode de mise en oeuvre 
d'un procede selon ('invention pour la densification de substrats poreux 

20 constituant des preformes de divergents de tuyeres de moteurs fusees. 
Les elements correspondant a ceux du mode de realisation de la figure 15 
portent les memes references, par souci de simplicity. 

Plusieurs substrats 120 sont disposes dans la meme enceinte 
avec leurs passages axiaux alignes verticalement Le substrat dispose en 

25 partie inferieure repose sur le plateau 111, tandis que les autres substrats 
reposent sur des plateaux intermediates annulaires 112. Les substrats 
sont partiellement engages les uns dans les autres et les plateaux 112 
entourent la pile de substrats tout en pr§sentant des ouvertures 1 13 pour 
assurer la continuity du volume 126 exterieur aux substrats dans 

30 Tenceinte 110. 

La phase gazeuse issue de la zone de prechauffage 118 est 
canalisee vers le volume exterieur 126 a travers des ouvertures 113 du 
plateau 111. Le volume 126 est obture par un couvercle 127 a son 
extremite opposee a celle ou la phase gazeuse est admise. Le couvercle 

35 127 repose sur le substrat situe en haut de la pile. II est muni tfune 
ouverture centrale 128 qui communique avec I'interieur de la pile de 
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substrats 120. Le couvercle 127 s'etend jusqu'a la paroi 114 de 
I'enceinte 1 10 et est fixe a cette paroi de fa$on etanche. 

La phase gazeuse circule du volume exterieur 126 vers le 
volume interieur 124 forme par les passages centraux alignes des 
5 substrats en passant a travers la porosite des substrats 120 et, en dehors 
de ceux-ci, a travers des passages de fuite. Des passage de fuite sont 
definis par les espaces 115 entre les bords internes des plateaux 
intermediates 1 12 et les faces exterieures des substrats 120 entoures par 
ces plateaux. 

10 Des passages de fuite supplementaires 141 pourront etre 

amenages au moyen de cales d'espacement 140 intercalees entre le 
substrat inferieur et le plateau de support 111 et/ou entre le substrat 
superieur et le couvercle 127, comme dans le mode de realisation de la 
figure 15. 

15 La phase gazeuse residuelle est extraite hors du volume 

interne 124 par aspiration a travers I'ouverture 128 du couvercle 127 et a 

travers le couvercle 1 10b de I'enceinte. 

La section globale de fuite offerte par fes passages de fuite est 

determin§e comme indique pr6cedemment pour garantir, d'une part, 
20 ('existence d'un gradient de pression au debut du processus de 

densification et, d'autre part, le non-depassement de la pression 

maximale pour la phase gazeuse dans le volume externe 126. 

La repartition de la section globale de fuite sur la hauteur de 

I'empilement pourra etre realisee de fagon uniforme ou non uniforme. 
25 Dans ce dernier cas, la repartition sera de preference en sens croissant 

dans la direction generate d'ecoulement de la phase gazeuse dans 

I'enceinte. 

On notera qu'avec la disposition illustree des substrats 120, et 
une admission de la phase gazeuse & la partie inferieure de I'enceinte, il 
30 est preferable de faire circuler la phase gazeuse de I'exterieur vers 
I'interieur de la pile pour qu'elle parcoure I'integralite des faces des 
substrats. 

Une circulation de la phase gazeuse de I'interieur vers 
I'exterieur de la pile de substrats pourrait etre envisagee avec une 
35 admission de la phase gazeuse a la partie superieure de I'enceinte. 
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REVENDICATIONS 



1 . Procede pour la densification par infiltration chimique en 
phase gazeuse d'au moins un substrat presentant un passage central, le 
5 procede comportant les etapes qui consistent a : 

- disposer a I'interieur d'une enceinte un ou plusieurs substrats 
pour delimiter dans I'enceinte un volume interne forme essentiellement 
par le passage central du substrat ou les passages centraux de plusieurs 
substrats alignes, et un volume externe forme essentiellement par 

1 0 I'exterieur du ou des substrats, 

- amenager des passages de fuite faisant communiquer lesdits 
volumes entre eux en dehors du ou des substrats, 

- admettre dans I'enceinte une phase gazeuse contenant au 
moins un pr6curseur gazeux d'un materiau de matrice a deposer au sein 

15 de la porosite du ou des substrats, 

- canaliser la phase gazeuse vers Tun, ou premier, des volumes 
interne et externe, ledit premier volume etant ferme a une extremite 
opposee a celle ou est admise la phase gazeuse, et 

- extraire la phase gazeuse residuelle hors de I'enceinte a partir 
20 de Pautre, ou deuxieme, des volumes interne et externe, de sorte que la 

phase gazeuse circule dans I'enceinte du premier volume au deuxieme 
volume en diffusant a travers la porosite du ou des substrats et en 
passant a travers lesdits passages de fuite, 
caracterise en ce que : 
25 - on definit un seuil maximum admissible pour la pression de la 

phase gazeuse, ou la pression partielle de precurseur contenu dans la 
phase gazeuse, dans le premier volume, et 

- on confdre & la section totale des passages de fuite une 
valeur comprise entre une valeur minimale, telle que le seuil maximum de 

30 pression ne soit pas depasse jusqu'a la fin du processus de densification, 
et une valeur maximale, telle qu'une difference de pression soit etablie 
entre le premier volume et le deuxieme volume des le debut du processus 
de densification. 

2. Procede selon la revendication 1 , caracterise en ce que Ton 

35 confere k la section totale des passages de fuite une valeur telle que la 
difference de pression entre le premier et le deuxieme volume au debut 
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du processus de densification soit au moins egale a 25 % de la valeur de 
difference de pression obtenue en I'absence de passages de fuite. 

3. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 2, 
caracteris6 en ce que Ton confere a la section totale des passages de 

5 fuite une valeur telle que la difference de pression entre le premier et le 
deuxieme volume au debut du processus de densification soit au plus 
egale a 75 % de la valeur de difference de pression obtenue en I'absence 
de passages de fuite. 

4. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 et 3, 
10 caracterise en ce que Ton forme a I'interieur de I'enceinte au moins une 

pile de substrats avec leurs passages centraux alignes en menageant des 
espaces entre substrats adjacents au moyen de cales d'espacement, 
lesdits volumes interne et externe etant constitues par respectivement 
I'interieur et I'exterieur de la ou des piles, et Ton amenage les cales 
1 5 d'espacement pour former les passages de fuite. 

5. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que Ton 
utilise des cales annulaires munies de passages radiaux formant des 
passages de fuite. 

6. Procede selon la revendication 4, caracterise en ce que I'on 
20 utilise des cales en plusieurs parties menageant entre elles des passages 

de fuite. 

7. Procede selon Tune quelconque des revendications 4 a 6, 
caracterise en ce que Ton repartit la section totale des passages de fuite 
de fa9on non uniforme sur la hauteur de la ou chaque pile. 

25 8. Procede selon la revendication 7, caracterise en ce que la 

section de fuite entre substrats varie en sens croissant entre I'extremite du 
premier volume ou est admise la phase gazeuse et I'extremite opposee. 

9. Procede selon I'une quelconque des revendications 4 a 8, 
caracterise en ce que Ton dispose k I'interieur de I'enceinte des substrats 

30 annulaires fibreux constituant des preformes de disques de frein. 

10. Procede selon Tune quelconque des revendications 1 a 8, 
caracterise en ce que Ton dispose k I'interieur de I'enceinte un ou 
plusieurs substrats fibreux constituant une ou plusieurs preformes de 
divergent de tuydre. 
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